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В работе исследованы образцы сварных соединений никелевых сплавов 
NiCrFe, содержащих трещины. Используя картины дифракции обратно отражённых электронов, полученные в сканирующем электронном мик-роскопе, определены деформации в локальных участках каждого образца в зависимости от расстояния до трещины, а также от распределения хи-мических элементов, полученного с помощью рентгеноспектрального микроанализа. 
У роботі досліджено зразки зварних з’єднань нікелевих стопів NiCrFe, що містять тріщини. Використовуючи картини дифракції відбитих електро-нів, одержані в сканувальному електронному мікроскопі, визначено де-формації у локальних ділянках кожного зразка в залежності від відстані до тріщини, а також від розподілу хімічних елементів, одержаного за до-помогою рентґеноспектрального мікроаналізу. 
Samples of welded NiCrFe-alloys’ joints with cracks are investigated. Strains 
are determined in local regions for each sample, depending on the distance 
from crack, using patterns of electrons’ back-scattering diffraction obtained 
by scanning electron microscope as well as on the distribution of chemical 
elements obtained by X-ray microanalysis. 
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1. ВВЕДЕНИЕ 
Сварочные материалы на основе никеля широко используются в разных агрессивных средах, в частности, в ядерной сварочной ин-дустрии, поскольку им свойственна очень высокая стойкость к кор-розии в агрессивных средах при высоких температурах [1, 2]. Вве-дение хрома в никелевые сплавы (больше 15%) используют для обеспечения стойкости к процессам окисления и образования кар-бидов при температурах выше 760C [1]. Кроме того, увеличение содержания хрома до 30% предотвращает возникновение трещин вследствие коррозионного растрескивания, например, под напря-жением в водном теплоносителе первого контура ядерного реактора 
[2]. Высокую прочность никелевому сплаву обеспечивает добавле-ние железа [1]. Однако сплавы типа Ni—Cr—Fe оказались восприим-чивыми к образованию трещин из-за провала пластичности (Ductil-
ity Dip Cracking–DDC) [2, 3]. Установление причин и механизмов возникновения таких пластических деформаций вызывают дискус-сии до настоящего времени [3—6]. 
 В предложенной работе исследовано участки образца сварного соединения никелевого сплава в окрестности трещин, которые воз-никли в зоне термического влияния, соответствующего темпера-турному интервалу провала пластичности [7]. Задача заключалась в установлении влияния распределения химических элементов, в том числе, углерода и кислорода (соединения которых в большин-стве случаев вызывают появление трещин) и распределения дефор-маций в локальных участках образца на склонность к образованию трещин в зоне термического влияния сварного соединения. Для определения значений деформаций в локальных участках образцов наиболее подходящим оказался метод дифракции обратно отра-женных электронов – метод Кикучи [8, 9]. Одновременно с полу-чением картин Кикучи с помощью сканирующего электронного микроскопа выполнялся также рентгеновский микроанализ. 
 Изменения межплоскостных расстояний, обусловленные струк-турными нарушениями решетки, проявляются на картине Кикучи посредством изменения как расстояний между осями зон [9, 10], так и углов между полосами Кикучи [8]. Эту же информацию мож-но также получить из анализа изменения ширины [12] и инте-гральной интенсивности [13] профилей полос Кикучи. В последних двух случаях необходимо обеспечить высокую точность считыва-ния профиля [10, 11]. Однако для исследуемых образцов профили 
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линий оказались размытыми настолько, что невозможно было точ-но определить положения минимума и максимума интенсивности. Поэтому в работе деформации определялись из анализа степени размытия картины дифракции электронов [14, 15]. Учитывая, что картины Кикучи получены в одинаковых условиях, то считается, что их размытие вызвано исключительно присутствием деформа-ций кристаллической решетки. Для определения степени размы-тия картины дифракции наиболее подходящим является двухмер-ное преобразование Фурье. Экспрессность такого подхода и его ин-тегральный характер существенно дополняют существующие мето-дики определения деформаций из картин Кикучи и позволяют ми-нимизировать субъективные факторы, возникающие при обработке изображений. 
2. ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНЫЕ РЕЗУЛЬТАТЫ 
Экспериментальные исследования поверхности двух областей (А и Б) сварного шва никелевого сплава, каждая из которых содержала трещину, проводились с помощью сканирующего растрового элек-тронного микроскопа фирмы «Zeiss» EVO-50 с использованием 
CCD-детектора, что позволило одновременно провести микроанализ элементного состава, получить катодолюминесцентные топограм-мы (рис. 1), карты разориентации зерен (рис. 2) и локализации напряжений (рис. 3), а также картины дифракции обратно отра-женных электронов (картины Кикучи) (рис. 4) в локальных участ-ках для каждой исследуемой области образца. 
а б
Рис. 1. Фрагменты (580440 мкм) катодолюминесцентных изображений поверхности образца сварного шва никелевого сплава: область А (а), об-ласть Б (б). Маркерами указаны участки № 1—28, в которых получены картины Кикучи. 
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 Полученные топографические карты и картины дифракции де-монстрируют структурную неоднородность и кристаллическое не-совершенство образца. Сравнение катодолюминесцентных топо-грамм и карт ориентации кристаллитов (рис. 2) показывает, что трещины сформированы вдоль границ раздела между кристалли-тами. Существенную роль при этом играет степень текстурирован-ности материала. Если для области Б трещина образована между зернами одной природы с почти одинаковой преобладающей ориен-тацией зерен, то для области А, наоборот, трещина образована меж-ду зернами разной кристаллографической ориентации. В первом случае картины Кикучи сняты в локальных областях образца, по сути, в пределах одного зерна (кристаллографическая ориентация которого близка к [100]) и, поэтому, здесь следует ждать меньшие по величине деформации. Для определения значений деформаций и их распределения по образцу, для каждого из пронумерованных участков получены картины Кикучи (рис. 2). В процессе получения дифракционных изображений использовался пучок электронов диаметром  40 нм, падающий на поверхность кристалла под углом 
70 [9, 10]. 
 Экспериментальные картины Кикучи от разных участков одного и того же образца характеризуются разной степенью размытия ди-фракционных полос. Очевидно, что, чем больше деформации в определенном участке образца, тем более размытой является соот-ветствующая картина Кикучи. Допускается, что сумма амплитуд пространственных частот двухмерного Фурье-преобразования кар-тин Кикучи (степень размытия изображения) связана с распределе-нием интенсивности по сечению полос Кикучи. 
 а     б 
Рис. 2. Карта ориентации кристаллитов (обратная полюсная фигура): об-ласть А (а), область Б (б). Различная яркость соответствует различным ориентациям кристаллитов, схематически представленным на врезке по-середине рисунка. 
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3. ФУРЬЕ-АНАЛИЗ КАРТИН КИКУЧИ 
Различия картин Кикучи для разных участков образца (смещение и поворот одной относительно другой, масштаб, степень размытия линий и шумовая составляющая) (рис. 4) обусловлены не только структурной неоднородностью образца, но также инструменталь-ной погрешностью. Для исключения последней, дифракционные картины проходили несколько этапов цифровой обработки изобра-жений: для устранения высокочастотного шума на исходных изоб-ражениях проведено размытие (свертка) изображений по Гауссу со средним квадратичным отклонением   3 пикселя; с целью норми-рования всех изображений установлен одинаковый (максималь-ный) контраст (рис. 4). 
 Для количественного анализа степени размытия картин Кикучи в данной работе предлагается исследовать фурье-спектры соответ-ствующих картин (рис. 3). Фурье-спектры изображений получены с помощью быстрого двухмерного фурье-преобразования (FFT) в про-граммной среде MatLab [16, 17]. 
 Интенсивность каждого пикселя на картине Кикучи размером 
MN пикселей описывается функцией f(x, y), где x  0, 1, 2,  , M   1, y  0, 1, 2,  , N  1. Двухмерное прямое дискретное фурье-пре-образование функции f(x, y), которое обозначается выражением 
F(u, v), описывается уравнением 
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где u, v – пространственные частоты, F(u, v) – амплитуда соответ-ствующей им гармоники, u  (M  1)/2,  , 1, 0, 1,  , (M  1)/2 
(для нечетных M), u  M/2,  , 1, 0, 1,  , M/2 (для четных M), v  
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Рис. 3. Центры локализации напряжений: область А (а), область Б (б). 
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 (N  1)/2,  , 1, 0, 1,  , (N  1)/2 (для нечетных N), v  N/2, ,  , 1, 0, 1,  , N/2 (для четных N). 
 Таким образом, на основании значений функции f(x, y) в виде прямоугольной матрицы размером MN вычисляются значения Фурье-спектра F(u, v) в виде матрицы размером также MN. Для дальнейшей обработки фурье-спектры картин Кикучи представле-ны в логарифмическом масштабе, что позволяет обрабатывать со-ставляющие спектра с незначительной амплитудой. Действитель-ная составляющая амплитуды фурье-спектра получена по формуле: 
 .)),(ln(),(R vuFvuF   (2) 
Рассчитанный спектр FR(u, v) можно визуализировать в виде изоб-ражения (рис. 5, а). 
 Центру фурье-спектра FR(u, v) соответствуют нулевые простран-
а в
б г
Рис. 4. Картины Кикучи, полученные от областей А (а, б) и Б (в, г): от участка № 1 (а, в), от участка № 5 (б, г), два одинаковых отрезка на разных картинах Кикучи демонстрируют относительное изменение масштаба и поворота картин для каждого образца.
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ственные частоты: u  0, v  0. Распределение интенсивности по се-чениям линий Кикучи соответствует определенному диапазону ча-стот (u, v) фурье-спектров, а значения интегральной интенсивности по сечению линии Кикучи – сумме амплитуд гармоник с соответ-ствующими пространственными частотами. Чем больше размыта картина Кикучи, тем более слабой является центральная часть спектра, которая соответствует низким частотам и, соответственно, линиям Кикучи (а не шумовой составляющей). 
 Анализ параметров, характеризующих степень размытия SF раз-ных картин Кикучи, позволил установить зависимость SF от вели-чины  на каждом участке образца. Очевидно, что чем больше , тем более размытой будет соответствующая картина Кикучи. 
 Сначала из двухмерного фурье-спектра FR(u, v) получено угловое распределение амплитуды спектра I() (рис. 5, б) с помощью про-граммы «Image_Indicatrix», разработанной в программной среде 
Borland Delphi. Алгоритм программы предусматривает визуализа-цию разных этапов цифровой обработки изображений и расчет па-раметров спектра. Далее радиальный спектр A(r) рассчитывался как сумма значений амплитуд FR(u, v) для равноудаленных от цен-тра фурье-спектра кругов радиусом 2 2 1/2int([ ] )r u v   [18]. Радиус 
r является радиальной пространственной частотой и принимает це-лочисленные значения r  0, 1, 2,  , Q, где Q  min(umax, vmax). Сум-марная амплитуда радиального спектра A(r) определяется из соот-ношения: 
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Рис. 5. Изображение фурье-преобразования картины Кикучи от участка 1 области А и угловое распределение (индикатриса) I() интенсивности фурье-спектра FR(u, v) по выделенной окружности.
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 Для исследования степени размытия картин Кикучи выбраны пространственные частоты r в интервале от 1 до 150, поскольку бо-лее высокие частоты соответствуют шуму. 
 На рисунке 6 приведены характерные радиальные спектры A(r) для трех участков каждой области. Распределение интенсивности радиального спектра зависит от распределения интенсивности ли-ний Кикучи, а соответственно, и от структурных параметров иссле-дованной области кристалла. Диапазон пространственных частот от 
rmin до rmax, соответствующий именно линии Кикучи, определялся с учетом того, что пространственная частота r обратна периоду гар-моник T в пространственной области 
 ./TQr   (4) 
 Минимальная пространственная частота rmin соответствует мак-симальной ширине линии Кикучи Tmax, а максимальная rmax – ши-рине экстремума линии Tmin: 
 ,/ maxmin TQr   (5) 
 max min/ ,r Q T  (6) 
Tmax и Tmin определялись из профилей интенсивности полос Кикучи. Картины Кикучи для всех участков имеют близкие значения про-странственных частот: 
 Tmax  77 пикселей, rmin  10; Tmin  8 пикселей, rmax  100.  
 Степень размытия картин Кикучи SF рассчитывалась как сумма амплитуд A(r) гармоник для соответствующего диапазона про-
а б
Рис. 6. Радиальное распределение амплитуд пространственных частот A(r). 
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странственных частот (r  10—100). Полученные значения SF нор-мированы по амплитуде первой гармоники AN(1) N-го участка отно-сительно амплитуды первой гармоники 1-го участка, что позволяет учитывать форму распределения амплитуд A(r), а не их абсолютные значения: 
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где N – номер участка кристалла. 
4. РЕЗУЛЬТАТЫ 
В работах [13, 19] локальная деформация /hkl hkl hkld d    (относи-тельное изменение межплоскостного расстояния dhkl) оценивалась с помощью площади под профилем интенсивности линии Кикучи и определялась соотношением ln(S0/S), где S0 – площадь под кривой распределения интенсивности по профилю линии Кикучи в области без деформации, а S – в деформированной области. Поскольку су-ма SF амплитуд гармоник для соответствующего диапазона про-странственных частот фурье-преобразования картины Кикучи яв-ляется аналогией площади S под кривой профиля интенсивности линии Кикучи, то деформацию можно определить с помощью тако-го же соотношения, как и в работе [19]: 
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0ln ,F
F
S
k
S
 (8) 
где  – среднее значение деформации для всех плоскостей hkl, ко-торым соответствуют линии Кикучи, k  4,33103 – коэффициент, определенный из экспериментальной зависимости hkl от ln(S0/S) в работе [19], SF0 – среднее значение суммы амплитуд гармоник, SF 
– в локальном участке образца. На рисунке 7 приведены значения  в каждом участке обеих областей. В области Б величины  суще-ственно больше, чем в области А, что, по-видимому, связано с ее большей текстурированностью. 
 Простой функциональной связи между деформацией и расстоя-нием к трещине не наблюдается. Хотя для области А можно указать на выраженный экспоненциальный характер зависимости дефор-мации от расстояния до трещины. Это можно объяснить тем, что по обе стороны трещины, выбранные участки принадлежат крупным зернам с определенной кристаллографической ориентацией, име-ющим в зависимости от ориентации различные характеристики упругости и прочности при температурах провала (падения) пла-стичности [20] (рис.2).  
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 Для области Б распределение деформаций носит хаотический ха-рактер, что указывает на влияние особенностей структуры (рис. 8, б): небольшая разориентация кристаллических зерен, наличие ма-лоугловых границ, которые могут способствовать скоплению при-
а б
Рис. 7. Зависимость деформации от расстояния до трещины. Число над столбцом диаграммы соответствует номеру участка.
Область А 
 Область Б 
 
Рис. 8. Соответствие между деформацией и элементным составом образца. 
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месей, особенно углерода и кислорода, и которые способствуют об-разованию преципитатов. Возможно, тут также играет роль степень аустенитности сплава (по аналогии к стали), которая в нашем слу-чае определяется соотношением    (Cr 1,5Si 3Ti) / (Ni 22C)аK  
[21], где Cr, Ni, и др. химические элементы входят в % (рис. 8). Для исследуемых участков степень аустенитности составляет от 0,21 до 
0,25, а потенциальная склонность к образованию трещин проявля-ется при Kа < 1,5. Наибольшие значения деформаций соответствуют участкам, через которые проходят малоугловые границы: участки 
3, 4, 6 для области А (рис.1, а и 2, а) и участки 2, 5, 9 и 12 для обла-сти Б (рис.1, б и 2, б).  
 Следует отметить, что для выяснения истинных причин образо-вания трещин в исследуемом образце сварного шва никелевого сплава NiCrFe требуются дополнительные исследования. 
5. ВЫВОДЫ 
1. Использование комплекса экспериментальных методов исследо-вания (дифракция обратно отраженных электронов, рентгеноспек-тральный микроанализ), реализуемых в сканирующем растровом электронном микроскопе «Zeiss» EVO-50 с использованием CCD-детектора, и методов цифровой обработки изображений, в т. ч. двухмерного прямого дискретного Фурье-преобразования картин Кикучи, позволило определить деформации в локальных участках сварного шва никелевого сплава NiCrFe в окрестности двух трещин, которые возникли в зоне термического влияния.  
2. Полученные экспериментальные картины Кикучи от разных участков одного и того же образца характеризуются разной степе-нью размытия дифракционных полос и чем больше деформации, тем более размытой является соответствующая картина Кикучи. 
3. Определено распределение деформаций в нескольких участках зоны термического влияния образца в местах образования трещин. В области А зависимость деформации от расстояния имеет выра-женный экспоненциальный характер, тогда как для области Б такая закономерность не прослеживается, что указывает на влияние осо-бенностей структуры и наличие примесей, особенно углерода и кис-лорода, которые могут способствовать образованию преципитатов. Для исследуемых участков степень аустенитности составляет от 
0.21 до 0.25. Наибольшие значения деформаций соответствуют ло-кальным участкам, через которые проходят малоугловые границы. 
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